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Patentansprtlche 




v-Triazolyll 4, 5-d) -pyrimidine der Formel 



(1) 




worin Q und Qj^ unahhifngig vonelnander clnen sekundSren oder 
LertlSren Amlnorest, X Wasscrstoff , Alkyl mit 1 bis 6 
Kohlenstof fatomen, Alkoxy mit 1 bis 6 Kohlenstof fatomen , 
Allyloxy, Hydroxyalkoxy mit 2 bis 4 Kohlenstof fatomen , 
Alkoxyalkoxy roit insgesamt 3 bis 8 Kohlenstof fatomen , Benzyl- 
oxy, Phenathyloxy , Halogen, Phenoxy, Phenoxyalkoxy mit 1 bis 
3 Kohlenstof fatomen ira Alkoxytell, Sulfo, Cyano, -COOY, worin 
Y fUr Wasserstoff , ein salzbildendes Ration oder Alkyl mit 
1 bis 18 Kohlenstof fatomen steht, -S02NYj^Y2 oder -C0NYj^Y2, 
vcorin Yj^ und Y2 unabhiingig vonelnander Wasserstoff oder 
Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fa tomen bedeuten oder zusammen mit 
Xj^ auch den Methylen- oder Aethylendioxyres t oder den 
Mcthylenoxymethylcnoxyres t , Xj^ Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis. 
A Kohlenstof fa tomen , Alkoxy mit 1 bis A Kohlenstof fatomen , 
Halogen, Sulfo, Cyano, -COOY, worin Y fUr Wasserstoff , ein 
sal'^bildendcs Ration oder Alkyl mit 1 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen stcht, -S02NYj^Y2 oder -C0NYj^Y2, worin Yj^ und Y2 
unabh^ngig vonein<nider Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis -V 
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Kohlenstof fntomcn hedeuten odcr zusamnien mit: X auch den 
Mcthylen- oder Aet hylendioxyrest oder den MeLhylenoxymeLhyl cn- 
oxyrcst und X2 VJas sers to f f , Alky] mit 1 bis Kohlcnstof f- 
atomcn, Alkoxy mit 1 bis A Koblens tof f a tomcn odcr Halogen 
bedeuten. 

2. v-Triaxolyl [ 4> 5-d] -pyrimidlne geimfss Anspruch 1 

der Formel 



worin R und R2 unabhangig voneinander Wasserstoff , Alkyl 

rnlt 1 bis 12 Kohlens tof f atomen , Uydroxyalky 1 mit 2 bis 6 
Kphlens tof fatomen , Dia Ikylaniinoalkyl mit 2 bi s 4 Kohlen- 
stoffatomen je Alkylteil, oder zusaninien mit Rj^ bzw. R-j 
die Erg^nzung zu einem 5- oder 6-gliedrigen gesztttigten 
gegebenen falls noch weiterc Heteroatome enthalLenden He- 
terocyclus, Rj^ und unabhUngig voneinander Alkyl mit 1 
bis 12 Kohlens tof fatomen , Hydroxyalkyl mit 2 bis 6 Kohlen- 
stoffatomen, oder zusammen mit R bzw. R2 die Ergilnzung zvi 
einem 5- oder 6-gliedrigen gesUttigten gegeboncnfalls noch 
weitere Heteroatome enthaltenden Heterocyclus, X Wasser- 
stoff, Allcyl mit 1 bis 6 Kohlens tof fatomen , Alkoxy mit 1 bis 
6 Kohlenscof fa tomen , Allyloxy, Hydroxyalkoxy mit 2 bis 4 
Kohl ens tof fa tomcn , Alkoxyalkoxy mit insgesamt 3 bis 8 Kohlen- 
stof fatomen, Benzyloxy, PhenJithoxy, Halogen, Phenoxy, Phenoxy- 



(2) 
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alkoxy mlt 1 bis 3 Kohlcnstoffatomen Im Alkoxytell , Sulfo, 
Cyano, -COOY, worin Y fUr Uasscrstoff , cln salzbildendes 
Ration oder Alkyl mit 1 bis 18 Kohlenstof fatomen steht, 
-S02NYj^Y2 Oder -C0NYj^Y2, worin Y^ und Y2 unabhangig von- 
elnander Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen 
bedeuten oder zusainmen mit X£ auch den Methylen- oder Aethy- 
lendioxyrest oder den Methylenoxjrmethylenoxyrest und Xj^' Wasser- 
stoff, Alkyl mlt 1 bis 4 Kohlenstof fatomen » Alkoxy mit 1 bis 4 
Kohlenstof fatomen. Halogen, Sulfo, Cyano, •COOY, worin Y fUr Was 
serstoff , ein salzbildendes Kation oder Alkyl mlt 1 bis 4 Kohler 
stof fatomen steht oder zusammen mit X auch den Methylen- oder 
Aethylendioxyrest oder den Methylenoxyraethylenoxyrest bedeuten. 

3. v-Triazolyl[4,5-d]pyrimidine gemSss Anspruch 2 

der Formel 

R' r; 

(3) 

3 

i 

worin R' und unabhHngig vonelnander Wasserstoff, Alkyl 

mlt 1 bis 4 Kohlenstof fatomen, Hydroxyalkyl mit 2 bis 6 
Kohlenstof fatomen oder zusammen mit R^^* bzw. R^* die Er- 
gSnzung zu einem 5- oder 6-gXiedrigen, gesSttigten gege- 
benenfalls ein welteres Sauerstoff- oder Stickstof fatom 
enthaltenden Heterocyclus, Rj^' und R^' unabhangig von- 
elnander Alkyl mlt 1 bis 4 Kohlenstof fatomen, Hydroxy- 
alkyl mit 2 bis 6 Kohlenstof fatomen, oder zusammen mit 
R* bzw. R^* die Ergitnzung zu einem 5* oder 6-gliedrigen 
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gesclLl: i gten gegcbencnf nl Is ein v;ei teres Sauerstoff- odcr 
Sticks toffatom cnthnl tendcn Hetcrocyclus , X* Wassei'S tof f , 
Alkyl mlt 1 bis A Kohl cnstof f atomen , Alkoxy mit 1 bis A 
Kohlcnstof fatomen , Allyloxy, Hyd roxya Ikoxy mit 2 bis A 
Kohl cnstof fatomen , Alkoxyalkoxy mit iiisfiesamt 3 bis 8 Koh- 
lcnstof fatomen, Benzyloxy, PhonJithoxy, Chlor, Phcnoxy, 
Phenoxypropoxy, Sulfo, Cyano, -COOY, worin Y fUr Wnsser- 
stoff, cin salzbildendcG Kation oder Alkyl mit 1 his 18 
Kohlenstof fatomen steht, -S02NYj^Y2 oder -C0NYj^Y2, worin Yj^ 
und Y2 unabhangig voneinander Wasscrstoff oder Alkyl mit 
1 bis A Kohlenstof fatomen bedeutcn oder zuGammen mit Xj^'* 
auch den Mcthylcn- oder Aethylendioxyrest oder den Hethylen- 
oxymethylenoxyres t und Xj^" Wasserstoff, Alkyl mit I bis 
A Kohlcnstof fatomen , Alkoxy mit 1 bis A Kohlenstof fatomen, 
Chlor oder zusammen mit X' auch den Methylene oder Aethylen- 
dioxyrest oder den MethylenoxjTOethylenoxyres t bedeutcn. 

A. v-Triazolylf A, 5-d]pyrimidine gemSss Anspruch 3 

der Formel 

R" RV 




R"^ 1 
R3 



worin R" und Rj" unabhHngig voneinander Wasserstoff, Alkyl 
mit 1 his A Kohlenstof fatomen , Hydroxyathyl oder zusammen 
mit Rj^" bzw, R^" Pyrrolidine, Piperidino, Morpholino, N*- 
Hydroxyathylpiperazino oder durch Alkyl mit 1 bis A Kohlen- 
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stoffatonicn qua tern lertes -llydroxyMthylpiperazino , R^** 
und R^" iinabhcingig voncinander Alkyl mit 1 bis 4 Kohlen- 
stoCfatomcn, llydroxySthyl odcr zusammcn mit R" bzw. R2" 
Pyrrol id ino, Piperidino, Morphol ino, -HydroxyMuhyl pipcrazino 
odcr durch Alkyl mit 1 bis 4 Kohlens tof fatoinen quatcrn i ertes 
N ' -Hydroxyathylpiperazino und X" Wasserstof f , Methyl, Chlor, 
Alkoxy mit 1 bis A Kohlcnstof fatomen » Allyloxy, Hydroxy- 
alkoxy mit 2 bis 4 Kohlcnstof fatomcn , Alkoxyalkoxy mit 3 
bis 6 Kohlenstof fatomen, Benzyloxy^ Phenoxy, Phenoxypropoxy , 
Sulfo, Cyano, -COOY, worin Y fUr Wasserstoff , ein salzbil- 
dendcs Kation oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlens tof fa tomen 
steht, -S02NYj^Y2 oder -C0NYj^Y2, worin Y^ und Y2 unabh^ngig 
voneinander Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen bcdcuten oder X" und X^" zusammen 3,4-Methylen- oder 
3,4-Aethylendioxy oder 3,4-Methylenoxymethylenoxy und Xj|" 
Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen , Alkoxy 
mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen oder Chlor bedeuten. 

5, v-Triazolyl[4,5-dlpyrimidine gem^ss Anspruch 4 

dcr Formel 



vorin R'" Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen oder zusammen 
mit dem St ickstof fatom Piperidino oder Morpholino, X'" Wasser- 
stoff, Methyl, Allyloxy, HydroxyHthoxy , Alkoxyalkoxy mit ins- 
gesamt 3 bis 6 Kohlenstof fatomen, Benzyloxy, Alkoxy mit 1 bis 



(5) 
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4 Kohleivstof fatonien , Phenoxy, Phenoxypropoxy , Sulfo odcr zu- 
sainnien mit Xj^"" 3 , A-Methyl-cn- oder 3 , A-Aethy 1 end ioxy oder 
3,4-Mcthy] enoxymethyUmoxy und Xj^"*' Wasscrstof f , Alkyl mit 
1 bis h KohlcnstoCfniiomen , Mcthoxy odor xusammcn mit X"' 
3,4-Methylen oder 3 , A-Aethy l.endioxy oder 3, A-Met by lenoxy- 
metbylenoxy bedciitcn. 



6. Verfahron zur Hers tel.lung von v-Triazolyl [ A , 5-d ) - 

pyrimidincn der Formel 



Q 




worin Q und Qj^ unabbangig voneinander einen sckundUren oder 
tertiaren Aminorest, X V7assersto£f , Alkyl mit 1 bis 6 
Kohlcnstof f atocnen , Alkoxy mit 1 bis 6 KohlensCof fatomen , 
Allyloxy, Hydroxya Ikoxy mit 2 bis A Kohl ens tof fatomen , 
Alkoxyalkoxy mit insgcsamt 3 bis 8 Kohlenstof fatomen , Benzyl- 
oxy, Phenathyloxy, Halogen, Phenoxy, Phenoxya Ikoxy mit 1 bis 
3 Kohlenstof fatomen im Alkoxyteil, Sulfo, Cyano, -COOY, worin 
V fUr Wasserstoff , cin salzbildendes Kation oder Alkyl mit 
1 bis 18 Kohlenstof fatomen steht, -S02NYj^Y2 oder -COK^j^Yg, 
worin Yj^ und Y2 unabhMnglg voneinander Wasserstoff oder 
Alkyl mit 1 bis A Kohlenstof fatomen bedeuten odcr zusamnien mit 
Xj^ auch den Methylen- oder Aethylendioxyrcs t oder den 
Methyl enoxymethylenoxyres t , Xj^ Wasserstoff, Alkyl mic 1 bis 
A Kohlcnstof fntomcMi , Alkoxy mit 1 bis A Kohl CM^istof f a tomen , 
Halogen, Sulfo, Cynno, -COOY, worin Y fUr Wasserstoff, ein 
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salzbildendcs Ration oder Alkyl mic 1 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen stcht, -SO^NY^Y^ Oder -CONYj^Yj, worJn Yj^ und Y2 
unabhangig voneinander Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 
Kohlenstoffatoroen bedeutan oder zusanunen mic X auch den 
Methylen- oder Aethylendioxyrcs t oder den Methylcnoxymethylen- 
oxyrcst und Wasserstoff, AlUyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atoinen, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstof f atoinen oder Halogen 
bedeutcn, dadurch gckennzeichnet , dass man ein Amin der 
Formel 



worin Q bis die vorstehend angegebene Bedeutung haben, 
mit einem Diazoniumsalz der Formel 



worin 2 ein Anion bedeutet und X bis X2 die vorstehend 
angegebene Bedeutung haben, kuppelt und die erhaltene 
o-Aminoazoverbindung der Formel 



worin Q, Qj^ und X bis X^' die vorstehend angegebene Bedeu- 
tung haben, einem oxydatlven Ringschluss unterwirft. 
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^' Vcrfahren zuin optischcn Aufhc] Icn von or^'an is cheri 

Matorialien, dadurch gckcnnzcichnct , dass man den optisch 
aufzuliellenden MaUcrialien v-Trinzolyl ( A , 5-d] - pyrimi dine dcr 
im Anspruch 1 definierLen Formel einverlcibt odcr aiif besagtc 
Matex-j'alien auf bringt . 

Verfahron gemass Anspruch 7 zum optischen Aufhellen 
von Polyamlden, Cel luloseacctaten , Cel lulos etriacetat und 
Polyvlnylchlorid als orgnniscliG MaUcrialien. 

9. Verfahren gemilss Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet , 
dass man 0,001 bis 2'L des Auf hellers, bezogcn auf das Gcwichu 
des aufzuhellendcn Materials, verwendet. 

10. Verwendung von v-Trlazolyl [ 4 , 5-d] -pyrimldinen der 
im Anspruch 1 definierten Formel als optischo Aufhellmittcl 
fUr organische Materialien. 



11. Organisches Material enthaltend 0,001 bis 2% eines 

v-Triazolyl(4,5-d] -pyrimidins der im Anspruch 1 definierten 
Formel . 
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Case 1-10790/1+2 
L/EUTSCHLANi; 



v-Trlazolyl-( A, 5-dl -pyrimldlne 



[ 

Die vorliegende Erflndung betrifft neue v-Triazolyl- 
t A, 5-d) -pyritnidino, deren Herstellung sowie deren Verwcndung 
zura optischcn Aufhellen von organlschen Materialien. 

Die neucn v-Triazolyl[ 4, 5-dJ -pyrimidine entsprcchen 
dor Formcl 



ORIGINAL INSPECTED 

809820/0824 
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worin Q und Qj^ unabhangig voneinander einen sekundaren oder 
terti^ren Aminorest, X Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 6 
Kohlenstof fatoraen , Alkoxy mit 1 bis 6 Kohlenstof f a tomen , 
Allyloxy, Hydroxyalkoxy mit 2 bis 4 Kohlenstof fatomen , 
Alkoxyalkoxy mit insgesamt 3 bis 8 Kohlens toff a tomen , Benzyl- 
oxy, Phenathyloxy, Halogen, Phenoxy, Phenoxyalkoxy mit 1 bis 

3 Kohlenstof fatomen im Alkoxyteil, Sulfo, Cyano, -COOY, worin 
Y fUr Wasserstoff , ein salzbildendes Ration oder Alkyl mit 

1 bis 18 Kohlenstof fatomen steht, -'S02NYj^Y2 oder -CONYj^Yj, 
worin Yj^ und Y2 unabhHngig voneinander Wasserstoff oder 
Alkyl mit 1 bis 4 Kohlens tof fatomen bedeviten oder zusammen mit 
Xj^ auch den Methylen- oder Aethylendioxyres t oder den 
Methylenoxymethylenoxyrcst , Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 

4 Kohlenstof fatomen, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen, 
Halogen, Sulfo, Cyano, -COOY, worin Y fUr Wasserstoff, ein 
salzbildendes Ration oder Alkyl mit 1 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen steht, -S02NYj^Y2 oder -COm^Y^, worin Yj^ und Y2 
unabhangig voneinander Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 
Kohlenstof fatomen bedeuten oder zusammen mit X auch den 
Methylen- oder Aethylendioxyrest oder den Methylenoxymethylen- 
oxyrest und X2 Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlens tof fatomen oder Halogen 
bedeuten . 

Unter sekundUren und tertiilren Aminoresten Q und 
sind Roste zu vcrstehcn, welche den Formeln -NR^K^^ bzw. 
-NR2°R3^ entsprechen, worin und bzw. R^° und rS" unab- 
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hanglg voneinander unsubstitulertes Alkyl mit 1 bis 12, 
vorzugswelse 1 bis 4 Kohlenstof fatomen , Uydroxyalkyl mit 
2 bis 12, vorzugsweise 2 bis 6 Kohlenstof facomen, durch 
Alkoxy mit 1 bis 8 Kohlenstof fatomcn oder Dialkylamino mit 
2 bis 4 Kohlenstoffatomen je Alkylteil substituiertes 
Alkyl mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen oder zusammen mit dem 
Stickstof fatora einen 5- oder 6-gliedrlgen , gesattigten, 
gegebenenfalls andere Heteroatome enthaltenden Heterocyclus 
und R*^ und K° auch Wasserstoff bedeuten. 

Als Heterocyclen koromen z.B. Pyrrolldin, Plperidin, 
Piperazln und Morpholin in Betracht, die unsubstituiert 
Oder durch Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder Halogen 
substltuiert sein ktfnnen. Pipefazinringe k»nnen in 4-Stel- 
lung durch Alkyl oder Hydroxyalkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen substituiert oder auch quaterniert sein. 

Unter Sulfo ist jeweils der Rest -SO3M zu verste- 
hcn, wobei M fUr Wasserstoff oder ein salzbildendes Ration 
steht. Als Katione kommen im allgemeinen jcne von Erdalkali- 
roetalle, z.B. des Calciums, Bariums, Magnesiums sowie beson- 
ders von Alkalimetallen, z.B. des Natriums oder Kaliums in 
Betracht. 

Von Bedeutung im Rahmen der Verbindungen der For- 
mel (1) sind solche der Pormeln 

R R. 

(2) 7 



worin R und R, unabhangig voneinander Wasserstoff, Alkyl 
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mit 1 bis 12 Kohlenstof fa toinen , Hydroxyalkyl mit 2 bis 6 
Kohlcnstof fatomcn, Dialkylaininoalkyl mit 2 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen je Alkylteil, oder zusanunen mit Rj^ bzw. 
die Erg^nzung zu einem 5- odcr 6-gliedrigen ges^ttigten 
gegebencnfalls noch weitere Hetoroatome enthaltcndcn He- 
tcrocyclus, R^^ und unabhangig voneinander Alkyl mit 1 
bis 12 Kohlenstof fatomen , Hydroxyalkyl mit 2 bis 6 Kohlen- 
stoffatomen, oder zusammen mit R bzw. R^ die Erg^nzung zu 
einem 5- oder 6-gliodrigen gesattigtcn gegebenenfalls noch 
vcitere Hetoroatome enthaltenden Heterocyclus, X Wasser- 
stoff, Alkyl mit 1 bis 6 Kohlcnstof fatomen , Alkoxy mit 1 bis 
6 Kohlenstof fatomen, Allyloxy, Hydroxyalkoxy mit 2 bis U 
Kohl ens tof fatomen , Alkoxyalkoxy mit insgesamt 3 bis 8 Kohlen- 
stof fatomen, Benzyloxy, Phenathoxy, Halogen, Phenoxy, Phenoxy- 
alkoxy mit 1 bis 3 Kohlenstof fatomen im Alkoxyteil, Sulfo, 
Cyano, -COOY, worin Y fUr Wasserstoff , ein salzbildendes 
Ration oder Alkyl mit 1 bis 18 Kohlenstof fatomen steht, 
-S02NYj^Y2 Oder -CONYj^Yg, worin Y^ und Y2 unabhangig von- 
einander Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen 
bedcuten oder zusammen mit X^' auch den Methylen- oder Aethy- 
lendioxyrest oder den Methylenoxymethylenoxyrest und Xj^' Wasser- 
stoff, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen , Alkoxy mit 1 bis 4 
Kohlenstof fatomen, Halogen, Sulfo, Cyano, -COOY, v/orin Y fUr Was- 
serstoff, ein salzbildendes Kation oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen steht oder zusammen mit X auch den Methylen- oder 
Aethylendioxyrest oder den Methylenoxymethylenoxyrest bedcuten, 
sowie 



(3) 
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worln R' und Rj' unabhangig voncinander Uassersto££» Alkyl 
mit 1 bis 4 Kohlcnstoffatotnen^ HydroxyalkyI mit 2 bis 6 
Kohlcnstof fatomcn oder zusanuncn nilt * bzw. R^' die Er- 



gilnzung zu cinem 5- oder 6-gliedrigen, gcsattigten gege- 
bencnfalls ein weitcrcs Sauerstoff- oder Stickstof fatom 
enthaltenden Heterocyclus , R^^' und R^' unabhangig von- 
cinander Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen, Hydroxy- 
alkyI mit 2 bis 6 Kohlcnstof fatomen , oder zusammen mit 
R* bzw. R2' die ErgSnzung zu einem 5- oder 6-gliedrigen 
gesattigten gegebenenf alls ein v/eiteres Sauerstoff- oder 
St ickstof fatom enthaltenden Heterocyclus , X* Wasserstoff, 
Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen , Alkoxy mit 1 bis 4 
Kohlenstof fatoroen, Allyloxy, Hydroxyalkoxy mit 2 bis 4 
Kohlenstof fatomen , Alkoxyalkoxy rait insgesamt 3 bis 8 Koh- 
lenstof fatomen , Benzyloxy, Phenathoxy, Chlor, Phenoxy, 
Phenoxypropoxy, Sulfo, Cyano, -COOY^ worin Y fUr Wasser- 
stoff, ein salzbildendes Kacion oder Alkyl mit 1 bis 18 
Kohlenstoffatomen steht, -SO^NYj^Y^ oder -CONYj^Y^, worin Y^ 
und Y2 unabhangig voneinander Wasserstoff oder Alkyl mit 
1 bis 4 Kohlenstoffatomen bedeuten oder zusammen mit Xj^" 
auch den Methylen- oder Aethylendioxyrest oder den Methylen- 
oxymethylenoxyrest und Xj^" Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 
4 Kohlenstoffatomen, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, 
Chlor Oder zusammen mit X* auch den Methylen- oder Aethylen- 
dioxyrest Oder den Methylenoxyrocthylenoxyrest bedeuten. 

Von Interesse sind v-Triazolyl(4, S-dJ -pyrimidine 
der Forroel » 



3 




«3 
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worin unci unabhilnsifi voneinander Wasserstof f , Alkyl 

mit 1 bis 4 Kohlenstof f a tomcn , HydroxyHthyl oder zusammen 
mit Rj^" bzw. R^" Pyrrolidine), Piperidino, Morpholino, N'- 
Hydroxyathylpiperazino odcr durch Alkyl mit 1 bis 4 Kohlcn- 
stoffatomen quaterniertos N * -llydroxyathylpipGrax.i no , Rj^" 
und R^" unabhanglg voneinander Alkyl mit 1 bis 4 Kohlcn- 
stoffatomGn, HydroxyHthyl odcr zusammen mit R" bzvj. R^" 
Pyrrolidine, Piperidino, Morpholino, N' -llydroxyHl hylpiperazino 
odcr durch Alkyl roit 1 bis 4 Kohlenstof f a tomen quaterniertos 
N'-Hydroxy;ithylpiperazino und X" Wasserstoff, Methyl, Chlor, 
Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen , Allyloxy, Hydroxy- 
alkoxy mit 2 bis 4 Kohlenstof fatomen, Alkoxyalkoxy mit 3 
bis 6 Kohlenstof fatomen , Benzyloxy, Phenoxy, Phenoxypropoxy , 
Sulfo, Cyano, -COOY, v7orin Y fUr Wasserstoff, ein salzbil- 
dcndcs Kation oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstof fa tomen 
steht, •S02NYj^Y2 oder -C0NYj^Y2, worin Y^ und unabhSngig 
voneinander VJasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen bedeuten oder X" und X^'* zusammen 3 , 4-Methylen- oder 
3,4-Aethylendioxy oder 3 , 4-Methylenoxymethylenoxy und X^»" 
Wasserstoff, Alkyl rait 1 bis 4 Kohlenstof fa tomen , Alkoxy 
mit 1 bis 4 Kohlenstof fa tomen odcr Chlor bedeuten. 

Von besonderer Bedeutung sind v-Triazolyl ( 4 , 5-d] - 
pyrlmidine der Formel 

RIM RIM 



y 1 
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worin R"' Alkyl mit 1 bis A Kohlenstof fatoincn oder zusammen 
mlt detn Sticks toff a torn Pipcridlno oder Morpholino, X'" Wasser- 
stoff. Methyl, Allyloxy, Hydroxy^ thoxy , Alkoxyalkoxy mlt ins- 
gesamt 3 bis 6 Kohlenstof fatoinen, Benzyloxy, Alkoxy mlt 1 bis 
4 Kohlenstof fatoroen a Phenoxy, Phenoxypropoxy, Sulfo oder zu- 
sammen mlt X^"" 3,4-Methylen- oder 3,4-Aethylendioxy oder 
3,4-Methylenoxymethylcnoxy und Xj^"" Wasserstoff , Alkyl mit 
1 bis 4 Kohlenstof fatomen, Methoxy oder zusammen mit X"' 
3,4-Methylen oder 3, 4-Aethylendloxy oder 3,4-Methylenoxy- 
roethylcnoxy bedeuten. 

Die v-TriazolyllA,5-dJpyrlmldine der Formel (J) 
kbnnen nach an slch bekanntcn Verfahren hergestcllt werden. 
Sie kUnnen z.B. erhalten werden, indem man ein Ainin der For- 
mel 



worin Q und Qj^ die oben angegebene Bedeutung haben, mit el 
Diazoniurosalz der Formel 



(6) 




9 



(7) 




f 
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worln Z ein Anion bedeutet und X, Xj^ und Xj die oben an^icge- 
bene IJedeuLung habcn , kuppelt und die erhalLcne o-Arninoazo- 
verbindtmg der Formel 




9 



worin Q, Qj^ und X bis X2 die vorstehend angegebene Bedeutung 
haben, einem an sich bekannten oxydativen Ringschluss unter- 
wirft (vgl. z.B, US-Patentschrift 2,543,333). 

Als Anione Z kommen z.B. Halogen-, wie Chlorid- 
Oder Bromid-, Sulfat- oder Borf luoration in Betracht. 

Die zur Herstellung der Diazoniumsalze der Formel 
(7) benbtigten Aroinen, worin X einen Uber ein Sauerstoff- 
atom an den Benzolring gebundenen Rest bedeutet, sind z.T. 
bekannt und z.T. neu. Die neuen kBnnen nach bekannten Me- 
thoden hergestellt werden , z.B. durch Umsetzung von p-Nitro- 
chlorbenzol mit einem Alkohol und anschliessende Reduktion 
der Nitrogruppe zur Aminogruppe. Geeignete derartige Amine 
sind z,B. l-Methoxy-2~ (4-aminophenoxy) - , l-lsopropoxy-2- 
(4-aminophenoxy) - , ln-Butoxy-2- (4-aminophenoxy) -athan , 
l-Methoxy-2- (4-aminophenoxy) -isopropan , l-Hydroxy-2- (4- 
aminophenoxy) -athan oder 2-Methoxy-4- (4-aminophenoxy) -sec. 
butan. 
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Als Oxydationsmittel konuiien die verschicdcns ten in 
Bctracht, so 2*B. Chromsyure, Alka libichroinate , V/assers toff- 
peroxid, Blei tetraacetat , Kaliunif erricyanid , Ferrichlorid 
und Kupfer-(II)-sulfat. In sauren Lbsungsmicteln, z.B. wHss- 
riger Essigsaure wer-den vorzugsweise Alkalibichroiuate, I7nsse: 
stoffperoxid oder Bleitetraacccac und in basischen Losungs- 
mitteln, z.B. Pyridin-Wassergemisch, vorzugsweise Kalium- 
ferricyanid verwendet. Der oxydaCive Ringschluss wird vor- 
zugsweise mit Kupfer-(II).sulfat in einem Pyridin-Wasser- 
gemisch bewirkt. Die Oxydation mit Kupfer-(II)-sal2en , wie 
Kupfer-(II)-sulfat oder -chlorid IHsst sich mit Vorteil auch 
in Methanol oder Mechanol-Wassergemischen in Gegenwart von 
Ammonium- oder Aminsalzen, wie Mono- oder Dialkanolaminen 
durchfUhren. Die Kupplung einer Verbindung der Formel (5) 
mit einer der Formel (6) wird bei einer Temperatur von -10 
bis 20**C, vorzugsweise von O bis lO^C vorgenonunen . Der oxy- 
dative Ringschluss wird bei einer Temperatur von 70 bis 
lOCC, vorzugsweise 90 bis 100*C bewirkt. 

Die vorstehend definiertcn ncuen Verbindungen 
zeigen in gelOstem oder feinver teil tem Zustande eine mehr 
Oder weniger ausgeprSgte Fluoreszenz« Sie kBnnen zum opti- 
schen Aufhellen der verschiedensten synthetischen^ halb- 
synthetischen oder natUrlichen organischen Materialien oder 
Substanzen, welche solche organischen Materialien enthaltcn, 
verwendet werden. 

% 

llierfUr seien beispielsweise, ohne dass durch die 
nachfolgende Uebcrsicht Irgendelne Beschrankung hierauf aus- 
gcdrUckt werden soil, die folgenden Giruppen von organischen 
Materialien, sowcit: eine opClsche Aufhcllung dersclben in 
Bctrachc komnit:, genannt: 



809d20/O82A 



27499U2 



I. SynChetiische organische hochmoleku larc HaCerial ieii: 

a) Polymerisntionsprodukte auf Dnsls mi ndcs tens cine 
polymerisicrbare Koh lens toff -Kohlens cof f-Doppel bindung ent- 
haltcndcr organischer Verbi ndungcn , d.h. derun Homo- oder 
Copolyiner i sa te sowie deren Nnchbchand lungsprodukce v/ie bai - 
spielsweise Vernetsiungs- , Pfropfungs- oder Abbauprodukte , 
Polymerisn t-Verschnii;te oder durch Modi f izierung x-eakcions- 
f'clhigcr Gruppen erhaltene Produkte^ beispielsweise Polymeria 
sate auf Hasis von a , p -ungesUtt igten CarbonsHurcn oder Deri- 
vaten soLcher Carbonscluren , insbesondere von Acrylverbin- 
dungen (wie ^.B. Acrylestern, AcrylsUure, Acrylnitril, Acryl- 
amiden und deren Derivaten oder deren Methacryl-Analoga ) , von 
Olef in-KohlenwassersCof fen (wie z,B, Aechylen, Propylen, 
Styrole oder Diene, ferner sogenannte ABS-Polynier isate ) , 

Pol ymerisate auf Basis von Vinyl- und Viny liden-Verbindungen 
(wie 2.B. Vinylchlorid, Viny lalkohol , Viny li denchlori d ) , 

b) Polyinerisacionsprodukce die durch RingUffnung 
erliMltlich sind, z.B. Polyaniide vom Polycaprolactam-Ty p , 
ferner Polymere, die sowohl Uber Polyaddicion als auch Poly- 
kondensation erh^ltlich sind, wie PolyUcher oder PolyaccCale, 

c) Polykondensa tionsprodukte oder Vorkondcnsate auf 
Basis bi- oder poly funkcioneller Verbindungen mit kondensa- 
tions f iihigen Gruppen, deren Homo- und Mischkondensat ions - 
produkte sowie Produktc der Nachbehnndlung , wie beispiels- 
weise Polyester, insbesondere gesHttigte (z.B. Aethylen- 
glykolterephthalsilure-Polyes ter ) oder ungesUttigte (z.B. 

MalelnsUure-Dialkoliol-Polykondensatc sowic deren Vernctzungs- 
produkte mit anpolymerisierbaren Viny Imonomeren) , unver- 
zweigte sowie verzweigte (auch auf Basis hbhcrwertiger Alko- 
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hole, wie z.B. Alkydharze) Polyester, Poly<iniide (z.B. Hexa- 
methylendiamin-adipat), Maleinatharze , Melaminharze , deren 
Vorkondensate und Analoga, Polycarbonate, Silikone, 

d) Polyadditionsproduktc wle Polyurethane (vernetzc 

und unvernetzt), Epoxldharze« 

II. Ualbsynthetische organlsche Materialien, z.B. 
Celluloseester verschledener Veresterungsgrade (sogenannte 
2 1/2-Acetat, Triacetat) oder CelluloseMther , regenerierte 
Cellulose (Viskose, Kupferammoniak-Cellulose) oder deren 
Nachbehandlungsproduktre, Casein-^Kunststoffe . 

III. NatUrliche organlsche Materialien animal Ischen 
Oder vegetabilischen Ursprungs, belsplelsweise auf Basis von 
Cellulose oder Protelnen wie Baumwolle, Wolle, Leinen, Seide, 
natUrliche Lackharze, Starke, Casein. 

Die optisch aufzuhellenden organischen Materialien 
kUnnen den verschiedenartigs ten Verarbeitungszus tSlnden (Roh- 
8to££e, Halbfabrikate oder Fertigfabrikate) angehOren, Sie 
ktJnnen andererseits in Form der verschledenar tigsten geform- 
ten Gebilde vorliegen, d.h. belsplelsweise als vorwiegend 
dreidimensional ausgedehnte KUrper wie Flatten, Profile, 
Sprltzgussfomilinge, verschiedenartlge WerkstUcke, Schnitzel, 
Granulate oder Schaumstoffe, ferner als vorwiegend zweidimen- 
fiional ausgeblldete KtSrper wle Filme, Follen, Lacke, . Ueber- 
zUge, IroprSgnlerungen und Beschlchtungen oder als vorwiegend 
einditnensional ausgeblldete KOrper wie Faden, Fasern, 
Flocken, DrShCe. Die besagten Materialien kOnnen andererseits 
nuch in ungeformCen ZustSnden In den verschiedenartigsten 
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homogenen oder Inhomogcncn Vertei lungs forxnen , wie z.B. als 
Pulver, LBsungen, Emulsionen, Dispersionen, Latices, Pasten 
Oder Wachse vorliegen. 

Fasermaterial ien Icb'nnen beispielsweisc als endlose 
Faden (vcrstreckt oder unverstreckt ) , Sliapelf asern , Flocken, 
Strangware^ texti le: FLlden , Garne, Zv;irne, Faservliese, 
Filze^ V/attcn, Be f lockungs -Gebi Ide oder als LexLilc Gewcbe 
Oder textile Verbunds tof f e , Gewirke sowie als Papiere, 
Pappen oder Papiermasscn vorliegen. 

Den er f indungsgem'ds s anzuwendenden Verbindungen 
komnit u.a, Bedeutung fllr die Behandlung von textilcn organi- 
schen Materialien, insbesondere textilen Geweben, zu, Sofern 
Fasern, welche als Stapelfasern oder EndlosfHden, in Form 
von Strangen, Geweben, Gewirken, Vliesen, beflockten Sub- 
straten oder Verbundstof fen vorliegen kbnnen, er f indungsge- 
wHss optisch aufzuhellen sind, geschieht dies mit Vorteil in 
wSsserigem Mediun, worin die betreffenden Verbindungen in 
feinverteil ter Form (Suspensionen , sogenannten Mikrodisper- 
sionen, gegebenenfal Is LUsungen) vorliegen. Gegebenenf al Is 
kOnnen bei der Behandlung Dispergier-, Stabilisier-, Netz- 
und weltere Hllfsmittel zugesetzt werden. 

In AbhUngigkeit vom verwendeten Auf heller- Ver- 
bindungstyp kann es sich als vorteilhaft cr\^eiscn, in ncu- 
tralem oder alkalischem oder saurem Bade zu arbeiten. Die 
Behandlung wird Ublicherweise . bei Tempera turcn von ctwa 20 
bis 140**C, beispielsweisc bei Siedetempera tur des Bades 
oder in deren NUhe (etwa 90**C) , durchgef Uhr t . FUr die 
erf indungsgem'dsse Veredlung textiler Substrate kommon auch 
LUsungen oder Emulsionen in organischen LUsungsmi t teln in 
Betrachti wie dies in der Flirber eipraxis in der sogenannten 
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LUsungsmi 1 1 el f Urbcr ei (Foulard-Thermof ixicrappl ika t ion, 
AusziehfUrbeverfahren in FUrbemaschinen) praktizlert wird. 

Die neuen optischen Auf hellmit tel cemHss vor- 
lieBcndcr Erfindunfi kttnncn ferner den Materia lien vor oder 
wahrend dcrcn Vorforroung ^ugesetzt bzw. e-.werleibt v;crdcn. 
So kann man sie beispielsweise bei dor HersLellung von Fil- 
men, Folien (z.B. Einwalzen in Polyviny Ichlorid in dcr 
Hitze) Oder FormkBrpern der Pressmasse oder Spr itzgussmas- 
Be beifUgcn. 

Sofern die Forrogebung voll- oder ha Ibsyntheti^cher 
organischer Materialien durch Spinnver fahren bzw. Uber Spinn- 
massen erfolgt, k»nncn die optischen Aufheller nach folgenden 
Vcrfahren appliziert werden: 

- Zugabe zu den Ausgangssubstanzen (z.B. Monomer en) oder 
Zwischenprodukten (z.B. Vorkondensa ten, Praepolymer en) . 
d.h. vor Oder wUhrend der Polymerisation, Polykondensa tion 
oder Polyaddition, 

• Aufpudern auf Polymerisa tschnltzel oder Granulate fUr 
Spinnmassen, 

- BadiUrbung von Polymerisa tschnitzeln oder Granulaten 
fUr Spinnmassen, 

- Dosierte Zugabe zu Spinnschmelzen oder Spinnlbsungen, 

- Applikation auf Spinnkabel vor dem Vcrstrecken. 

Die neuen optischen Aufhellmittel gemass vorlie- 
gender Erflndung kUnncn beispielsweise auch in folgenden 
Anwendungsformen eingesetzt werden: 

a) Mischungen mit Farbstoffen (Nuancierung) oder 

Pigmenten (Farb- oder insbesondere z.B. Weissptgmen ten) 
Oder als Zusatz zu Farbebadern, Druck- , Aetz-* oder Reserve- 
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pasten. Kcrner auch zur Hachbehandlunu von FUrbungen, 
Drucken oclcr AeCzdfucken, 

b) tn Mischunficn mlc socenannton "Carriern", Nctx- 
rnitceln, Weichmachern , Quell.niUCcln, AnLioxydantien, Lichc- 
schutzmiLteln, Uitzcstabilisauoren, chemlschen Bl eichmiL- 
tcln (Chloriu-Bleiche, BleichbUder-ZiuiUtze) , 

c) in Mischungen inlt Vernetzern, Appr iiturmittcln 
(z.B. Starke oder synth etlschen AppreLuren) sov/ie in Koinbi- 
natlon mit den verschl edens C en TexCilveredlungsverfabr cn , 
Insbesondere Kuns tharzausrUs tungen (z.B. Knitterf est-Aus- 
rUstungen wie "wash-and-wear", "permanent-press", "no- iron"), 
ferner Flammfest-, Weichgriff-, Schmutzabllise ("anti-soiling") 
Oder Antistatisch-AusrUctungen oder antimikrobiellen Aiis- 
rUstungen, 

Einarbeitcn der optischen AufhellmiLCel in poly- 
mere Trilgerinaterialien (Polymerisations-, Polykondensa t ions- 
oder Polyadditionsprodukte) in gelUster oder dispergicrter 
ForiT) fllr Anwendung z.B. in Beschich tungs- , In.prJigni er- oder 
Bindemitteln (LUsungen, Dispersionen, Emulsionen) fUr Tex- 
tilien, Vliese, Papier, Leder, 

c) als ZusUtzc zu sogenannten "master batches", 

f) als Zuslltze zu den verschiedcns ten industriel- 
Icn Produkten, urn dieselben marktfdhiger zu niachen (z.B. 
Aspektverbesserung von Seifcn, Waschmi tteln , Pigmenten, 

g) in Koiubination mit anderen, optisch aufhellend 
wlrkendcn Svibstanzcn, 

h) in SpinnbadprUparationen, d.b. als ZusUtze zu 
Sptnnbydern, wie sic zur Gleitfilhigkeitsverbesserung fUr 
die WeiterverarbeiCung von Synthese-Fasern ver\-.'endet wcr- 
den, Oder aus elnem speziellen Bad vor der Verstreckung 
der Faser, 
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i) als Scintlllatoren^ fUr vcrschlcdenc Zwcckc photo- 

graphlscher Art, wie 2.B. fUr elektrophotographlschc Repro- 
duktiion oder Supersensiblllslerung^ 

j) Jc nach Substitution als Laser-Farbs tof f c. 

Wird das Auf hellverfahr en mlt Textil- Behandluiigs- 
Oder Voredlungsmethoden kombinlert, so kann die kombinierte 
Behandlung in vielen Fallen vor teilhaf terweise mit Illlfe 
entsprechender bestUndiger Prtlparate erfolgen, wclchc die 
optisch aufhellenden Verblndungen in soldier Konzentra- 
tion enthalten, dass der gewUnschte Auf belief fekt erreicht 
wird. 

In gewissen FUllen werden die Aufheller durch 
eine Nachbehandlung zur vollen Wirkung gebracbt. Dicse kann 
beispielsweise eine chemische (z.B. Saure- Behandlung) , eine 
thermische (z.B. Hitze) oder eine kombinierte chemisch/ther- 
mische Behandlung darstellen« So vcrfUhrt roan beispiels- 
weise bei der optischen Aufhellung einer Reihe von Faser- 
substraten, z.B. von Folyesterfasern, mit den erfindungs- 
gemUssen Aufhellern zweckmltssig in der Weise^ dass man 
diesc Fasern mit den wSsserigen Dispersionen (gegebenen- 
falls auch LtJsungen) der Aufhellmit tel bei Tempei-a turen 
unter 75^ z.B, bei Raumtempera tur « Imprtlgniert und einer 
trockenen Wlirmebehandlung bei Tempera tur en Uber 100*C 
unterwirft^ wobei es sich im allgemeinen empfiehlt, das 
Faserma terial vorher noch bei mlfssig erhbhter Temperatur, 
z.B. bei mind est ens SO^'C bis et\^a ISO^'C zu trocknen. Die 
WHrmebehandlung in trockenem Zustande erfolgt dann vorteil- 
haft bei Temperaturen zwischen 120 und 225**C, beispiels- 
weise durch ErwSrmen in einer Trockenkammer , durch BUgeln 
im angegebenen Tempera tur intervall oder auch durch Be- 
handcln mit trockenem, Uberhitztem VJasscrdampf « Die Trocknung 
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und trockene WlirrTicbeliand lunfi komicn aiich iinmiLtelbar luich- 
einandor ausgofUhvL oder in cinen einzigen AirbeiLsgang 
^uscimmengelegc werden. 

Die Mengc dcr ei*f indungsgemUss zu vcrwendcMidcn 
neuen optischcn Aufhcller, bczogen auf das opLiscb aiif- 
zubellende Material, kann in weiccn Grenzcn schwankcn, 
Sc!ion mit sehr gcringen Mcngen, in gc^>?issen FUllen z.B, 
solchen von 0,0001 Gewichtspx-ozenl: , kann ein deutlichcr 
und halLbarer Effcki: crzielL werden, Es kbnncn aber auch 
Hengen bis zu etwa 0,8 Gewich Lsproz en t: und gegcbenenf a 1 Is 
bis zu etwa 2 Ge\>?ich tsprozcn t zur Anwendung gelangen. FUr 
die meisten praktischen Belange sind vorzugsweise Mengen 
zwischcn 0,0005 und 0, 5 Ge^>;icht:sprozent von Intercsse* 

Aus verschi edenen Grlinden ist es oft zweckmllss ig , 
die Aufheller nichl: als solche, d.b. rein einzuseUzen, 
sondern vorniischt mat den v er schi ed ens ten Hilfs- und Coupier- 
mitceln, wie z,B. wa ss erf rei em Na tr iumsulf a t:, NatriumsulCac- 
* decahydra t, Na triumchlorid ^ Na tr iumcarbona t , Alka 1 inieta 11- 
phospbaten, wie Natrium- oder Ka 1 iumor thopliosplia t , Katrium- 
odcr Ka liumpyropbospha t und Natrium- oder Kaliumtr ipoly- 
pbospbate oder Alkalimeta Ilsilica ten. 

Die neuen optischen Auf bellmi t tel cignen sicb 
aucli besonders als ZusUtze fUr Wascbb^ider oder zu Gewerbe- 
und llausbaltswascbmi tteln, wobei sie In ver scbi edener Woise 
zugeseLzt werden kUnnen. Zu WaschbUdern werden sie zweck- 
fn<1ssig in Form ibrer LUsungen in Wasser oder organiscben 
Lbsungsmil teln oder aucb in feiner Verteiluiig als w:isserige 
Dispersionen zugegcbcn, Zu Haushalt- oder gewerblicben 
Wascbmttteln werden sie vorteiblaft in irgend einer Pliase 
des Hers tel lungsprozesses dcr Wascbmittelj z.B. der soge- 
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nannten "slurry" vor dem Zcrstliubcn dein Woschpulvcx* odcr 
bei dcr Vorbercitung flUssiger Waschinit tclkonibinationcn, 
i:ugcset^t. Die Zugabc kann sowohl in Form ciner LUsutu; 
Oder Dispersion in Wasscr oder ander cn Lasungsmicteln a Is 
auch ohne Hilfsmittel als trockenes Auf hel 1 erpulver crfolgcn. 
Man kann die Auf hellmi ttel beisplclsweise ruit den waschaktiven 
SubsCanzen verniischen, verkneten oder vermablen und so dem 
fertigen Waschpulver zumiscben. Sie kUnnen jedoch auch ge- 
Ibst Oder vordispergiert auf das fertige Waschmittel aufge- 
sprUht werden. 

Als Waschmittel kommen die bekanntcn Mischungen 
von Uaschaktivsubslzanzen wle belspi elsweise Sclfe In Form 
von Schnitzeln und Pulver, Synthetika^ ItSsliche Salze von 
SulfonsMurchalbcs tern htSherer Fettalkohole, hllher und/oder 
mehrfach alkylsubs titulcrtcn Arylsulf onsUuren, Sulfocarbon- 
sMurecstrcr mlttlerer bis hUherer Alkohole^ FcttsHureacy 1- 
amlnoalkyl- oder -aminoarylglycerinsulf ona te, PhosphorsHure* 
ester von Fettalkoholen usw. In Frage. Als Auf baustof f e, 
sogenannte "Builders", komnien z.B. Alkallpoly- und -poly- 
metaphospha te, Alkallpyrophosphate« Alkallsalze der Carboxy- 
mcthylcellulose und andere "sollredeposltlonsinbibltoren", 
ferner Alkallslllka te, Alkallcarbona te, Alkallborate, 
Alkaliperborate, NltrllotricsslgsUurei Aethylendiaminotetra- 
cssigsliure, Schaumstablllsa toren wle Alkanolamlde htiherer 
FettsUuren, in Betracht. Ferner kUnnen In den Waschnii ttcln 
belspielswelse enthalten seln: 

antlstatlsche hfittel» rUckfettende Ilautscbutzinlttel 
wie Lanolin^ Enzyme, Antliiilkr6bika, ParfUme und Farbstoffe. 

Die ncuen optlschen Auf heller haben den besonderen 
Vor telly dass sle auch bel Gegenwart von Akcivchlorspendern, 
ii^ie z.B. Hypochlorite wlrksam slnd und ohne wesentllch Eln- 
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busse der Effekt in Waschb'adca*n mit nich tionogenen Wciscli- 
inltteln, z.B. AlkylphcnolpolyglykolUtbern, verwcndct v/erden 
kUnncn* 

Die er f Indungsgcmlissen Verbindun en werdcn in 
Mengen von 0,005 - 1% oder mchr, bezogen ajf das Gev^iclit 
des flUssigen oder pulverf brinigen, fertigen Wa schmi 1 1 el s , 
Eugesetsit, Wascbf lo teen, die die angegebenen Mengen der 
beanspruch t en optischen Auflieller enthalten, verleihcn beim 
V/ascben von Textili.en aus Cellulosefasern, Po lyamidf as ern , 
hochver edel ten Cel lulos ef as ern , Polyes t er fasern, Wolle etc. 
einen brillantcn Aspekt am Tageslicht. 

Die Wascbbebandlung wird bcispiclswcisc wie 
folgt durchgefUbr t : 

Die angegebenen Textilien werden wUhrend 1 bis 
30 Minuten bei 20 bis lOO'^C in einem Wascbbad behandelt, 
das 1 bis 10 g/kg eines aufgebauten, zusammengesctzten 
Waschmittels und 0,05 bis 1%, bezogen auf das Waschmi ttel- 
gewicht^ der beansprucbten Auf hellmit cel enthait. Das 
FlottenverhUltrnis kann 1:3 bis 1:50 betragen. Nacb dem 
Waschen wird wie Ublich gespUlc und getrocknet. Das Wascb- 
bad kann als Bleichzusatz 0,2 g/1 Aktivchlor (z.B.als 
Hypochlorit) oder 0,1 bis 2 g/1 Na tr lump er bora t enthalten. 

In den Beispielen sind Prozente immer Gewichts- 
prozcnte. Schmelz- und Siedepunkce sind, sofern nicht anders 
vermerkt:, unkorriglcrt. 
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Beispiel 1 



5,9 g p-Toluidin warden in lAO ml l>;assei.- und 16,5 ml 
konzentrierter SalzsSure unter RUhren gelbst, auf O bis S'C 
abgekUhlt und bci dieser Temperatur mit einer LBsung von 3,8 g 
Natriuinnitrit in 10 ml Wasscr Innert 15 bis 20 Minuten ver- 
setzt. Danach wird weitere 30 Minuten bei O bis 5*0 gerUhrt 
und die LSsung bei O bis 5'C zu einer auf O'C vorgekUhlcen 
LUsung von 10,0 g A-Ainino-2, 6-bis- (dinieChylaraino)-pyrimidi n in 
loo ml Pyridin getropft, wobcl sich unccr exothcrmer Reaktion 
eine gelbe Suspension bildet. Nach beendigcera Zulauf iHsstman 
die erhaltene Suspension 6 Stunden bei O bis 5*C stehen und 
rUhrt sie anschliessend 12 Stunden bei 20*C. Das entstandene 
Produkt wird abgenucscht, mit Wasser gewaschen und unter 
Vakuum bei 70*C getrockiiet. Man erhait 16,3 g (99% der Theo- 
rie) des gelben AzokOrpers vom Schmelzpunkt: 172 bis 174*C. 

15,0 g der erhaltenen Verblndung werden unter RUhren 
bei 60**C in 125 ml Pyridin gelOst und bei dieser Temperatur 
mit einer Lbsung von 31,3 g Kupfer-(II)-sulfat Pentahydrat in 
125 ml Wasser versetzt. Das Gemisch wird anschliessend 4 Stun- 
den unter RUckfluss gerUhrt, auf 20*C abgekUhlt, abgenutscht, 
mit Wasser gut gewaschen und bei 100*0 unter Vakuum getrocknet 
Durch Umkristallisation aus Chlorbenzol unter Behandlung mit 
Bleicherde werden 10,7 g (72% der Theoric) der Verbindung der 
Forme 1 

C100> N(CH3)2 

(H3C)2N -^^N-^ N ~^^=^ 

als scbwach gelbe Kristalle erhalten. Schmelzpunkt: 209 bis 
210*0. 
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Auf 'dhnli chc Wei.se v/i.e vorsl.chcnd bc'SchriobcMi , 
kiiiinen unLor Vfcrv/ciulunii dcr entspicclusndcn 4-Ainino-2 ,6- 
d inini no-pyrlinidine und subsLi Uui crUcn Aniline die in dc.r 
Tabelle I aufGcfUhrUen Verbindunjicn dor Fonnel 



herges ucl 1 U werden. 

TA BELLE 













Sclimel sipunku 












unkorri f;i eJ-"C 


Nr. 


R 


^1 


X 


^1 


xn C 


(101 ) 


Cll^ 


C1I3 


4-OCII3 


H 


209-2 10 


(102) 


CIlj 




A -CI 


11 


270-272 


(103) 


CHj 


C1I3 


3-Cl 


H 


198-199 


(lOA) 


CII3 




II 


H 


1 99-201 


(105) 


CU3 


C1I3 


3-CII3 


H 


163-164 


(J06) 




0113 


2-CII3 


H 


150-151 


(107) 




C1I3 


3-PCII3 


11 


177.5-179 


(108) 


CM 3 


C1I3 


2 -ecu 3 


H 


188-189, 5 


(109) 


CH3 


CII3 




H 


135-137 


(110) 


CM 3 


0113 




H 


216-217 


(111) 




CII3 


4-0(C!r2)3Cll3 


H 


173-J74 


(112) 


CH3 


CH3 


4-00(0113)3 


H 


14 3,5-144, 5 


(113) 


C1I3 


CH3 


4-S03Na 

1 


H 


>350 



809820/08 24 



.2749902A1 l.> 



5a 



27A0902 



Nr. 

(115) 
(116) 

(n?) 

(118) 

(119) 

(120) 
(121) 
(122) 
(123) 
(124) 

(125) 



R 



Cli. 



CH. 



ClU 



o 



Cil. 



ClI. 



11 

A-OCII, 



SchinC'l^piinkt 
unkoriigiur t; 



4-0(0112)3011^ 



4-00(0113)3 



4-SO2OII3 
4-SO2NII2 

3- SO^Na 
2-SO^Na 

4- CH3 

t 

4-OCII, 



H 



H I 260-261 
H I 268,5-270 
245-247 
209-211 
222-225 
203-205 



H 



H 



H 



H 


259-261 


H 


315-317 


H 


1 >350 


H 


>350 


H 


233-236 



H 



236-237,5 
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Nr. 


R 


^1 


X 


^1 


J S chine Izpunkt: 
j unkorr ipiorr. 
in " 0 


126 


CH3 


CII3 


3-0113 


5-CH3 


210 - 212 


127 


CH3 




3-CII3 


4-CH3 


204 - 206 


128 


CH3 


CH3 


3-OCH3 


4-OCH3 


212 - 213 


129 


CH3 


CH3 


0 




223,5-225 


130 


CH- 


CH- 


3-OCH., 


4 9 


135 5-136 5 


131 




CH, 


3-CH, 


4-OCHo 
3 


207 - 208 


132 




CH^ 


3-Cl 


4-Cl 


272 - 273 


133 


CH3 


CH3 


2 -CI 


5-Cl 


209 - 211 


134 


C2H3 


C2H3 


4-OCH3 


}I 


116 - 117 


135 


C4IIC, 




4-00113 




101 - 102 


136 


CH3 


CH3 


3-S03Na 


4-CII3 


>350 . 


137 


C 


) 


3-S03Na 


4-CH3 


>350 


138 


CH3 


CH3 


3-S03Na 


4-0013 


>350 
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Nr. 


R 


1 


X 


*i 


Schmelzpunkt 
unkorrlgiert 
in " C 


139 


c° 




3-S0,Na 


4-OCH, 


>350 


lAO 


CH3 


CH3 


3-OC2H3 


H 


160 - 161 


141 


CH3 


CH3 


4-0C2H^ 


H 


212 - 213 


1A2 


CH3 


CH3 


4-OC2H^OC2H3 


H 


154 - 155 


143 


CH3 


CH3 




H 


175 - 176 


144 


CH3 


CH3 


4-OCH ^ 


U 


162 - 168 


145 


CH3 


CH3 


4-C2H5 


H 


176 - 177 


146 


C113 


CH3 


4-C^H5 


H 


110 - 112 


147 


CH3 


CH3 


4-OC2H^OC3H^ 


H 


118 - 120 


148 


CH3 


CH3 




H 


117 - 118 


149 


CH3 


CH3 


4-cm ^ 

^CH3 


H 


154 - 156 


150 


CH3 


CH3 


3 

^1 




229 - 231 
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Nr. 


R 


»^i 


X 


^1 


S clinic 1 ^ pun I: I; 
unUoiTii'.i ert 
in L> 


1 51 




CH3 . 




11 
i I 


174 - 175 


152 




3 






223 - 224 


153 








11 
11 


177 - 178 


154 




CH3 


i. f\ ^ 11 


u 

n 


125 - 127 


155 




CII3 


A-OC2H^OCH3 


H 


176 - 177 


156 


0113 


CH3 


A-0C2H^0CH (0113)2 


H 


154 - 155 


157 


CH3 


CH3 


4-OC2H^O-n-C^H9 


11 


106 - 107 


158 


3 


3 


4-OClI 

""^CH20CH3 


11 


141 - 142 


159 




CH3 


^CH3 
4-OC2H£^CH 

:"^ocH3 


H 


143 - 145 


160 


CH3 


CH3 


A -00311^3011 


.11 
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Nr. 


R Rj^ 


X 


^1 

1 


Scheie I zpiinkt 
unkorriBicrt 
in " C 


161 




CH3 


4-OC^llgOII 


II 




162 


0113 


CH3 




H 


179 - 180 


163 


CU3 


CII3 




11 




164 


CII3 


CII3 






237 - 239 
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Dns y.uv llcrsLol luri[; dcr Verb j.inUnij;tn ) und ( ) 2 ) 

bcnotii gLc ^*-Ajnino-?. , 6- b i r, - ( pi |)cr i.di no )- i>y r i m i di ii wird v;ic' 

32,8 ^»-Aini nc)-2 , 6-d j.chl or|>y)*iini di n \;ortlc!n i ;i 2C)0 nil 
I'ipori.diii uuLc?r j^uLcrni lUIhrcn ^clo.sL, \;ob»ji die; Tc-.wipo Tti tin r bir. 
;iuf 100 "^C steiKt:. b'ach Abkl. ingen dcr Kec'ikl.ion v.'Lrd ]2 .Simulun 
] nng nin Ullr.):f lusj; CMrlu tzU. Dns Gcniifich mi u dcm ;uu;{jc I 1 ciml-u 
l*i.pcridinbydrochloi- i d v;i.rd aiif Wasscr jiC![';(>5;i; cn . Dai; 5;ich ab- 
.schoidendc schiiiicr i go Prodiilit v/lrd rni. X. He L liy 1 cncli 1 or Id v. >\ l.y t\ - 
hiert, dj.e lAJfJung Ubur Mti<',ncs iunisulf i',c.* l:i'()cl:uuL iind dan 
Mcl.hylencblor id eini',cdninpf t: . Dcr lUlckii Lcind v/ird i n AcVAicv 
l^cVOst und unter guLcMn RUhron und KUhl.cn mit £i<is f orini.{',tMn 
ChlorwasscM-stoCi: gesa* t: L i.y l: . Dns hcllbei ijc ;unjgc fa 1 Icnc Hydri> - 
chlorid wird abgcnuLschL und bci 20*^0 £;cl:rocl:ni L . Nach 
lliiikris Call isalzion au5; Isopropanol untcr Zusal:^ von Ti.crlu>hJc 
erh'a'lt man 3/|,/f fi (58% dcr Thcorio) dc5; A -Amino-2 , G-bi.i; - 
(pj peri.dino)-pyrimi dinhydrochlorid mit cinciu Sclnnclzpunl;L von 
269 bis 273*^0. 

Dae zur Ilcrstcllung der Vcrbindung (1-3A) benciLir.Le 
/♦-Amino -2 , 6- bis - (di ilthy Lami no) -pyri mid in w ird wi c fol.gl: licr- 
RcstrcIIt: 

10,0 g A -Amino -2 , 6-d ichlorp^'r imi d i n wcrdcn miL 
AO ml DintbylcTmin v;a*hrcnd 8 Stunden im Autoklavon bei 200'' C 
crbitzt. Nacli Abkllblung aiif Uniimtcmpern tur v/Lrd die Ucalc- 
tionsmiscbung auC 200 ml 107oi ge Natron lau^^c gegosr.c^n und da« 
ausgciii 1 Icne Ocl mit Aether cxCraliier t . Nach dem TrocM;ncn 
und Filtriorcn dcr Actherlosung v'ird diesc oingcdampft und 
dcr KUckstand am lloclivakuuni dcstillicrt, wol)ei man 9,4 g 
(66X dcr Thcoric) dcs q-Ainino- 2 , 6- bis - (d i H thy lamino) -py r i m i d i n;; 
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erhait, mit clncin Sledcpunkt von 132 bis 137* C / 0,07 nini 

Ersctzk man das im oblgcn Beispicl eingesctzte 
Diethyl nmin durcli Di-n-butylainin , so erhait man das zur 
Herstcllunj; der Vorbtndung (135) bcnBtifite A-Amino-2 , 6- 
bis-Cdi-n-huCyl amino) -pyrimidin, das einen Sicdepunkt von 
160 bis 170" C / 0,05 nimHg aufweist. 



Das y.ur Herstellung der Verbindung (1^2) benStigte 
l-n-Aot:hoxy-2-(-A-ainlnophenoxy)-athan der Forinel 



wird vjic folgt hergestellt: 



157,6 g l-ChIor-4-nitroben2ol und 108,1 g Aethylen- 
glykol-roonoathyiather wcrden in 300 ml Dimethylsulfoxyd ge- 
l»st und innerhalb von 30 Minuten untcr leichter KUhlung mit 
Elswasser, inlt 123,42 g elner 50%igen wSsserigen Kalium- 
hydroxydlUsung vcrseCzt. Die Reaktlon ist schwach exotherm 
und die Temperatur stelgt nach" Entf ernung der KUhlung auf 
etwa 45' C. Danach wlrd auf 65 bis 70" C erhltzt und bei 
dieser Temperatur Uber Nacht gerUhrt. Danach lasst man die 
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Renkt ionsinischung untcr guCem RUhren in ein Gcinisch von 
3 Liter Wasser und Eis zuiJlicssen. Das ausgefallene Pro- 
dukt wird noch 15 Minxiten eickalt gcrUhrt, dann abf il t i-icrt , 
mit Wasser gev.'aschen und im Vakuum getrocknet. Die Ausbeute 
an l-n-Acl:ho>jy-2- (A-nitrophcno::y) - a than betrSgl: 179 g 
(857o der Thcorie) . Fp = 67 bis 68"* C. 

Das l-n-Aethoxy-2- (4-nitrophenoxy)-athan v;ird mit 
Raney-Nickel auf dem Ublichen VJeg zum l-n-Aethoxy-2- (4-amino- 
phenoxy) -athan reduisicrt . 

Das Amin ist ein sclwach gelbes Oel. Kp^ 110 

* 0, 05 nun 



Beispiel 2 



Vom Auf heller der Forme 1 (lOO) wird 1 g in 1000 ml 
Dimethyl CorTuamid gelbst. 3 ml dicser Lysun/. werden lOO ml 
Wasser ?:ugogel)on, die 0,06 g eii-ies Alkylpc ygl ykolM thers 
enthalten. Zu dieser auf 60**C crw'drmtcn Aufheller losung gibt 
man ein 3 g schweres Polyamidgev/ebe (Polynmid 6 oder 66), 
Han steigert die Temperntur innerlialb 10 bis 15 Minuten auf 
95 bis 97*^C und belilsst bei dieser Temper«itur 30 Minuten 
lang. Sodann wird das Gcwebe 2 MJnuten lang in riiessendem 
kaltem Wasser gesplllt und anschl i essend 20 Minuten lang bei 
60*'C getrocknet. 

Das so bohandelte Gewebe weist einen stnrken Auf- 
helloffekt von guter Liclitcclithe it auf. 
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Bexspiel 3 



Vom Auflieller der Formel (100) wircl 1 g in 1000 ml 
DiineLhylformamid gelUst. 3 ml dieser Lbsung werden 100 ml 
Wasser zugegoben, die 0,12 ml Ameisensriure 85% enLhalLen. Zu 
dicscr auf SO^'C erwUrmten Aufhell er Ibsung gibt mnn cln 3 g 
schweres rolyamidgewebe (Poly amid 6 odor 66) ♦ Man steigert 
die Temperatur innerhalb 10 bis 15 Minuten auf 95 bis 97^C 
und bciasst: bei dieser Temperatur 30 Minuten lang. Sodann 
wird das Gewebe 2 Minuten lang in fliessendcm kaltem t7asscr 
gespUlt und anschliessend 20 Minuten lang bei 60*^0 getrock- 
net. 

Das so behandelte Gewebe weist einen starken Auf- 
helleffekt von guter Lichtechthci t auf. 
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Be i spi el A 



Poly am id ijergcv;el:)e . li . ''Per 1 on- He 1 cine a" ) v;i rd 
im FloL tcnverhal tni s 1:20 v^Ulirend 15 Minutzcn in einer SS'^C 
v/nrnicn FloLLe gewaschen, die pro Liter 0,002 g eines Aiif- 
hellers der Formel (100) sov/ie 4 g eines Wascluni. ctels fol- 
gender Zusanunensetzung enl:hlll t: 



15,77. 


Alky larylsul f onat 


3,7/1 


FettalkoholsulfaL 


2 , 77o 


Kokoss'ciur emonoci thanol ami d 


39,0% 


Na tr iumtr i polyphospha t 


4,0% 


K a t r i u m s i 1 i k a t 


2,0% 


Hagnes iums i 1 ika t: 


1,0% 


CarboxymeLhy Icel lu lose 


0,5% 


AelThylendlaniintetraessigSciura 
(EDTA) , Natriumsalz 


6,7% 


Wasscr 


ad 100% 


Na triuinsulfaC 



Danach wird das Gcwebe J /2 Minute unter f liessendem 
Wasser gcwaschen und im Trockenschrank bei 60**C 20 MinuCen 
lang getrocknet. 

Das Gewebe weisc einen starken AuChel lef fekt von 
guter LichCecbthei t auf. 

Das Wascluiii tLe 1 obiter Zusanunense tzung kann den 
Aufljeller der Formel (100) auch dierekt einver leibt en thai Len , 
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Bclspicl 5 



Vom Auf heller der Formel (100) wird 1 g in 1000 ml 
DimethylCormamid gellist. 6 ml dieser LUsung werden 95 ml 
Wasser ^ugegeben, die 0,06 ml EssigsUure 40/i entlialLen. Zu 
dieser auf AO^^C erw^rmten Auf heller IBsung gibt man ein 3 g 
schweres Celluloseacetatgewebe. Man SLeigerc die TemperaLur 
innerhalb von 10 bis 15 MinuUen auf 75 bis 80*^0 und bel^sst 
30 Minuten lang bei dieser Temper a tur. Sodann wird das 
Gewebe 2 Minuten lang in fliessendcm kaltem Wasser gesplllt 
und anschliessend 20 Minuten lang bei 60*'C getrocknet. 

Das so erhaltene Gewebe weist einen starken Auf- 
helleffeku von guter Lichtechtheit auf. 



Belspiel 6 



Vom Aufheller der Formel (100) wird 1 g in 1000 ml 
Dimetbylformamid gelOst. 6 ml dieser LBsun - werden 95 ml 
Wasser zugegeben, die 0,06 ml EssigsUure k J% enthnlten. Zu 
dieser auf 40*0 erwamtten AufliellerlUsung gibt man ein 3 g 
schweres Cellulosetriacetatgewebe. Man steigert die Tempera- 
tur innerhalb von 10 bis 15 Minuten auf 95 bis 97 ^^C und 
bel^sst 30 Minuten lang bei dieser Temperatur. Sodann wird 
das Gewebe 2 Minuten lang in fliessendem kaltem Wasser 
gespUlt und anschliessend 20 Minuten lang bei 60''C getrock- 
net* 

Das so erhaltene Gewebe weist einen starken Auf- 
helleffekt von ^''ter Lichtechtheit auf. 
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Beispicl 7 



Im Kneter werden 67 Teile Polyviny Iclilor idpuder , 
33 Teile Dioctylphuhalat , 2 Teile Di -n-butyl-di lauryl-di- 
oxystannat^ 0,3 Teile Nacrium-penuaoctyl- tr ipo] yphosphat 
mit 0,05 Teilen des optischen Aufhellers der Foriuel (101) 
auf dcm HischwalEwerk bei 160**C wahrend 15 Minuten gelatxni 
slcrt und anschliessend zu Folicn ausgczogen. Die derart 
•herges tellCe Polyviny Ichloridfolie zeigt im TageslichL eine 
Starke Fluoreszenz und einen brillant weisscn Aspekt. 



Beispicl 8 



In einer Tronunel mischt man 1000 Teile Polyainid- 
schnitzel, erhalten nach bekannter Ueise aus Hexamethy Icn- 
adipat, mit 5 Teilen Titandioxyd und 0,5 Teilen des opti- 
schen Aufliellers der Formel (101) w'clhrend 10 bis 16 Stunden, 
Die derart behandelten Schnitzel werden in eincr Apparatur 
unter Sauerstoffausscbluss geschmolzen und w^hrend kurzer 
Zcit verrllhrt. Anschliessend wird die Schmelze unter einer 
Sticks toff atmosphere von 5 Atll durch SpinndUsen ausgespon- 
nen und gestreckt. Die so erhaltenen PolyamidfUden weiscn 
einen hohen Ueissgrad auf. 
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